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Spray-Dried Soluble Instant Powder and Instant Powder Beverage for Producing Beverages and 
Corresponding Production Method 



The present invention primarily relates to a method for the production of a soluble instant spray- 
dried powder for beverage production and also relates to the soluble instant spray-dried powder 
itself and an instant beverage powder containing the soluble instant spray-dried powder 
according to the invention. 

Soluble instant spray-dried powder and instant beverage powder produced from it for beverage 
production have long been known. The task during formulation of instant beverage powder is to 
imitate a natural beverage, say, a fruit juice-containing beverage as well as possible. The 
beverage being produced from the instant beverage powder is not only to be similar to the 
properties of the juice-containing beverage in terms of its taste and color, but also in terms of its 
mouth feel and clouding (opalescence). The mentioned properties should be present as 
unrestricted as possible from the time of production of the finished beverage from the soluble 
instant spray-dried powder or the instant beverage powder to the time of consumption of the 
produced beverage. [Translator's Note: the next sentence in the German source patent 
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represents a nonsensical combination of portions of the sentence prior to this translator 's note 
with portions of the sentence following this note. Because this is obviously an error, we have 
omitted said sentence]. However, not only should the finished beverage have a high degree of 
stability, but so should the soluble instant spray-dried powder. 

A particular difficulty during the formulation of soluble instant spray-dried powders and instant 
beverage powders for the production of cloudy beverages consists of selection of an appropriate 
clouding agent. Whereas emulsified oil droplets with a diameter of less than 1 \im are frequently 
used in conventional emulsion beverages, it has thus far been impossible to produce a soluble 
instant spray-dried powder or beverage powder using soluble instant spray-dried powder that 
produces a stable emulsion from organoleptically active or neutral oils in water after 
(re)dissolution in water, in which the emulsified oils produce clouding of the finished beverage. 
In particular, attempts to dry commercial liquid emulsion flavorings or clouding emulsions for 
the production of cloudy ready-to-drink beverages did not lead to products that can be used in 
the usual manner for the production of beverages. We therefore conducted studies of our own 
for this purpose, some of which are presented further below. 

A number of publications deal with the question as to how dry clouding agents and beverage 
powders can be produced with these dry clouding agents that convey a cloudy impression after 
(re)dissolution in water: 

US 3,023,106 relates to a powdered instant beverage mix, comprising a dried emulsion of a 
plastic fat, i.e., a fat that is semisolid at room temperature, for example hydrogenated coconut oil. 
In addition to the plastic fat, the dried emulsion also includes an emulsifier, like gum arabic or 
the like. The plant fat, however, is relatively easily released during production and storage of the 
beverage powder, which can lead to agglomeration of the powder and to floating of oil droplets 
and to an off-note in the stirred beverage. 

US 3,658,552 relates to a clouding agent, which, like the clouding agent from US 3,023,106 
comprises a plastic fat, but also an inorganic white pigments, like titanium dioxide. 
US 3,658,552 is based on US 3,023,106 and outlines the drawbacks of the clouding agent 
described in US 3,023,106 in a section entitled description of the prior art. 
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US 4,187,326 relates to a dry beverage mix containing a clouding agent and in which the 
clouding agent is a product including a dried mixture of maltodextrin, xanthan and dispersed 
titanium dioxide. 

US 4,529,613 relates to a pectin-based clouding agent and evaluates in the introduction to the 
description the already discussed patents US 4,187,326, US 3,023,106 and US 3,658,552'. The 
methods described in the mentioned documents are all referred to as comparatively inefficient 
and the reasons for this are seen in the lack of a capability of suspending titanium dioxide for a 
long time in aqueous solution.. According to US 4,529,613 an improvement in this respect is 
possible if a stabilizer based on pectin is used. 

Titanium dioxide is the main substance that produces turbidity in the clouding agents of the last 
three documents just discussed. Beverages containing titanium dioxide as clouding agents, 
however, regularly have only limited clouding stability and sedimentation occurs quite quickly. 
In some countries the use of titanium dioxide in beverages is banned. 

WO 85/00005 deals with a beverage clouding agent based on carnauba wax, which is a clouding 
emulsion that can also include essential oils in addition to a comparatively large amount of 
carnauba wax (a plant wax scarcely soluble in water). Although the essential oils in the finished 
beverage should also contribute to clouding, in the context of WO 85/00005, the carnauba wax is 
critical to the fact that clouding is achieved that comes close to a fruit juice-containing soft drink. 
A general comment is contained in WO 85/00005 to the effect that the described clouding agent 
emulsions can be dried (for example spray dried) but the comment is not manifested by 
examples; in contrast, the examples of WO 85/00005 include such a high percentage of the 
strongly hygroscopic substance glycerol that spray drying does not appear to be possible. 

In view of the number of unsatisfactory attempts to provide a soluble instant spray-dried powder 
and/or corresponding beverage powder on whose basis a cloudy beverage can be produced, the 
task of the present invention was to provide a method for the production of a storage-stable 
soluble instant spray-dried powder for beverage production that can be further processed either 
after stirring into water to a cloudy finished beverage with high clouding stability or used 
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together with other ingredients, like sweeteners, acidifiers, dyes and vitamins in an instant 
beverage powder that has high clouding stability after being stirred into water. 

Another task of the present invention was to provide a corresponding soluble instant spray-dried 
powder, as well a corresponding instant beverage powder. 

The primary task of the present invention is solved by means of a method for the production of a 
soluble instant spray-dried powder for beverage production with the following steps: 

Production of a solution, containing: 

water, 

a water-soluble matrix former and 

a water-soluble emulsifier and/or emulsion stabilizer, 

Production of an O/W emulsion by mixing of the produced mixture at least with 

a substance emulsifiable in aqueous solution, chosen from the group consisting of 
essential oils, terpenes, organoleptically neutral oils, vegetable oils and their mixtures 
and 

a weighting agent, 

Homogenization of the O/W emulsion (i.e., intimate mixing of the oil and water phase to 
produce an essentially uniform size of the oil droplets in the water phase), 

Spray drying of the homogenized O/W emulsion to a powder with an average particle 
size in the range between 80 and 250 um. 

The soluble instant spray-dried powder can be easily stirred into water to form a cloudy beverage 
in which the emulsifiable substance produces clouding. The spray-dried powder itself, just like a 
beverage powder produced using it, is also a subject matter of the present invention. 
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The ingredients used for the production of the soluble instant powder according to the invention 
preferably do not include inorganic clouding agents (like titanium dioxide). 

The invention is based on the attempt to produce a powder from commercial liquid emulsion 
flavorings by spray drying, which can be further processed (a) to a finished beverage or (b) to an 
instant beverage powder that then produces a finished beverage after redissolution in water with 
the addition of, for example, sweetener(s), acidifiers and possibly other ingredients. The 
finished beverage produced according to (a) and (b) should then correspond fully (a) or at least 
partially (b) to the beverage produced directly based on the liquid emulsion flavoring. 
(Comment: instant beverage powders ordinarily include tricalcium phosphate as an anti-caking 
agent and usually vitamin C. This has little effect on taste, but viewed from a purely chemical 
standpoint, the resulting finished beverages are therefore not identical.) However, such attempts 
failed and mostly because the ingredients of ordinary emulsion flavorings do not permit spray 
drying to a physically stable powder. The frustrating results of corresponding experiments based 
on commercial emulsion flavorings roughly corresponding to those that are obtained if the 
emulsion flavorings described in WO 85/00005 are spray dried. 

However, a soluble instant spray-dried powder with clouding stability after dissolution in water 
can surprisingly be produced after a series of process steps have been modified according to the 
invention. The following modifications are of special significance: 

1 . An aqueous solution containing a water-soluble matrix former and a water-soluble 
emulsifier and/or emulsion stabilizer in addition to water is produced in a first step. An 
O/W emulsion is produced in a second step from this with the addition of emulsifiable 
substances and a weighting agent. 

The percentage of matrix former, emulsifier/emulsion stabilizer, clouding agent and 
weighting agent are adjusted so that a stable powder can be obtained by spray drying, i.e., 
a powder whose form or state is no longer altered under normal conditions. 

2. A spray-drying method is chosen that permits the production of a soluble instant spray- 
dried powder with an average particle size between 80 and 250 urn. Adjustment of an 
average particle size in the stated range is of special significance for the stability 
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(especially oxidation stability) and solubility of the powder according to the invention, 
especially when it includes no inorganic pigments as clouding agent. 

Water-soluble substances that are solid at room temperature and are acceptable in terms of food 
legislation can be used as matrix formers in the context of the invention. The use of matrix 
formers chosen from the group consisting of maltodextrins and different DE values (DE = 
dextrose equivalent), modified starches, hydrolyzed starches, dried glucose syrup, lactose and 
their mixtures is preferred. 

Substances that contribute to emulsification of the lipophilic ingredients of the dried mixture 
being produced in water or stabilizing already existing emulsion of these ingredients in water can 
be used as emulsifier and/or emulsion stabilizer in the method according to the invention. The 
emulsifier and/or emulsion stabilizer are preferably chosen from the group consisting of gum 
arabic, lipophilic starch, like starch sodium octenylsuccinate (modified starch E 1450), xanthan, 
carrageenan, carob bean flour, guar flour, tragacanth, carboxymethylcellulose (CMC), pectin and 
their mixtures. 

Substances from the group consisting of glycerol abietate, Dammar gum, sucrose acetate 
isobutyrate (SAIB) and their mixtures are preferably chosen as weighting agent. 

Spray drying is preferably conducted with the help of a spray-fluidized bed dryer in the context 
of the method according to the invention. The homogenized O/W emulsion according to the 
invention is sprayed in fine droplets; a heated gas stream then takes up the droplets, evaporates 
the liquid and leaves the form in powdered particles essentially in their original size and shape. 
Agglomerate formation occurs in the integrated fluidized bed during the second drying step. The 
finest particles are separated by means of a zig-zag sifter from the end product and fed back to 
the atomization zone of the spray tower. The dried powder is finally separated from the gas 
stream and trapped. 

Within the context of the present invention one skilled in the art will employ the individual 
components matrix former, emulsifier/emulsion stabilizer, substance emulsifiable in water 
(subsequently also called clouding component) and weighting agent in amounts that permit the 
formation of a spray-dried powder with an average particle size in the range between 80 and 
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250 urn, in which the spray-dried powder can be easily dissolved in water when mixed with a 
spoon. 

The clouding component is preferably used in an amount in the range between 5 and 20 % by 
weight, in reference to the total weight of the spray-dried powder. If other clouding components 
or clouding agents are to be used in addition to the oils used according to the invention (for 
example, titanium dioxide or another inorganic pigment), the percentage of these other clouding 
agents will preferably not be above 2 % by weight, again in reference to the total weight of the 
spray-dried powder. The oils used according to the invention to make the final beverage cloudy 
are therefore preferably always present in excess relative to any additionally used clouding 
components and clouding agents; these other clouding components in the final beverage are also 
in no way responsible for the success according to the invention. 

The total amount of clouding components according to the invention and any additionally added 
oil-soluble flavorings preferably lies in the range between 15 and 20 % by weight in reference to 
the total weight of the spray-dried powder. If no oil-soluble flavorings are additionally used with 
the clouding components used according to the invention (oils) (for example for the production 
of spray-dried powder from which an unflavored clouding emulsion is to be produced), their 
percentage therefore preferably lies in the stated range between 15 and 20 % by weight in 
reference to the total weight of the spray-dried powder. 

The total amount of employed emulsifier and emulsion stabilizer preferably lies in the range 
between 12 and 25 % by weight, also in reference to the total weight of the spray-dried powder. 

The weight ratio r T /E of (a) clouding components used according to the invention and any oil- 
soluble flavorings to (b) emulsifier and/or emulsion stabilizer in the spray-dried powder should 
lie in the range between 1 and 1.2 so that the beverage being produced from the spray-dried 
powder (or a beverage powder produced with it) has sufficient emulsion stability, optionally with 
the use of additional beverage components. 

The matrix former in the context of the present invention is preferably used in an amount lying in 
the range between 50 and 80 % by weight in reference to the total weight of the spray-dried 
powder. 



PCT/EP2002/008677 

WO 2004/017761 

-8- 

The weighting agent is preferably used in an amount lying in the range between 4 and 16 % by 
weight in reference to the total weight of the spray-dried powder. 

Advantageously, the weight ratio r T/B of (a) cloudy component as well as any oil-soluble 
flavoring to (b) weighting agent in the spray-dried powder lies in the range between 1 and 1 .7 so 
that ring formation or sedimentation do not occur in a beverage produced using the spray-dried 
powder (or beverage powder produced with it). 

Naturally other substances can be incorporated in the spray-dried powder in the context of the 
method according to the invention in addition to the substances just mentioned. In particular, 
flavorings and/or dyes (for example p-carotene) can be used; this list, however is still not 
conclusive. 

Flavorings are preferably used in an amount lying in the range between 0 and 20 % by weight in 
reference to the total weight of the spray-dried powder. 

The amount of employed dyes preferably lies between 0 and 10 % by weight in reference to the 
total weight of the spray-dried powder in which an amount in the range between 0.05 and 10 % 
by weight is ordinarily used, since in most cases a certain coloring will be desired. 

The soluble instant powders produced according to the method of the invention are new products 
that can be easily stored as liquid emulsion flavorings that correspond to them in terms of their 
active ingredient percentages. In particular, no phase separation, which can occur in liquid 
emulsion flavorings, is observed in the powders according to the invention. The powders 
according to the invention include a clouding component, as is usually present in liquid flavoring 
emulsions and, in addition, no or at least essentially no critical amounts of inorganic clouding 
agents. The spray-dried powders according to the invention will regularly not contain any 
plastic fat in the sense of US 3,023,106 either, which is semisolid at room temperature. As in the 
commercial liquid emulsion flavorings, clouding components that are liquid at 25°C are also 
preferred in the context of the present invention. 

The spray-dried powders according to the invention can be kept for a long time in comparison 
with liquid emulsion flavorings. Spray-dried powders according to the invention that can be 
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kept at least 15 months at a temperature of up to +20°C are preferred; one skilled in the art is 
capable of adjusting the process steps according to the invention so that the mentioned storage 
life is achieved. In contrast to the spray-dried powders according to the invention, liquid 
emulsion flavorings ordinarily can only be kept a maximum of 12 months at a temperature of up 
to +4°C. 

Again in comparison with ordinary liquid emulsion flavorings, the spray-dried powders 
according to the invention are less light- and temperature-sensitive. Whereas a storage 
temperature of +4°C and storage in the dark are ordinarily recommended in liquid emulsion 
flavorings, only a storage temperature below +30°C must be maintained with respect to the 
spray-dried powders according to the invention and dry storage must be ensured. As long as the 
spray-dried powders according to the invention actually remain dry, optimal flavor protection is 
automatically guaranteed; in a broader sense microencapsulation is present. 

Since the spray-dried powder according to the invention is present in the solid state of 
aggregation, no or only negligible physical, chemical or microbial alteration processes occur, for 
which reason the addition of preservatives can be dispensed with. 

The desire of a number of beverage manufacturers who would like to offer an identically tasting 
product both in liquid (ready-to-drink) and powdered (instant beverage powder) form is met with 
the help of the spray-dried powder according to the invention. A beverage that corresponds in its 
chemical composition and organoleptic profile almost fully to a product obtained during use of 
liquid emulsion flavorings, which thus far have only been used in the industrial production stage, 
can be produced from the spray-dried powders according to the invention both on an industrial 
scale (typically with addition of sweetener(s), acidifier and possibly other ingredients) and at the 
level of the end consumer (using instant beverage powder containing the spray-dried powder 
according to the invention). 

Spray-dried powders according to the invention can be used in ordinary instant beverage 
powders as a replacement for (a) the previously used clouding components, (b) systems of 
clouding components and dye as well as (c) systems of clouding components, dye and flavoring. 
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The soluble instant spray-dried powders according to the invention are always pasteurization- 
stable after dissolution in water. 

In addition to the method for the production of a soluble instant spray-dried powder and a 
soluble instant spray-dried powder itself, the present invention also relates to an instant beverage 
powder containing a soluble instant spray-dried powder according to the invention in an amount 
from 0.2 to 35 % by weight in reference to the total weight of the instant beverage powder. 

In addition to the insoluble instant spray-dried powder, an instant beverage powder according to 
the invention always includes sugar or other sweeteners or their combinations, in many cases an 
acidifier (for example citric acid) and in some cases a thickener (for example, carboxymethyl- 
cellulose (CMC), pectin) and/or other ordinary additives. 

The invention will be further explained below by means of examples and comparative examples 
(concerning methods and products not according to the invention). 

Comparative example 1: Spray drying of a commercial emulsion flavoring (not according to 

the invention) 

5360 g of an orange emulsion flavoring consisting of: 



100 g 


flavorings 


175 g 


dyes 


180 g 


clouding components (terpenes) 


217 g 


weighting agent (glycerol abietate) 


6g 


preservatives 


48 g 


citric acid 


357 g 


emulsifier/emulsion stabilizer (gum arabic) 


4277 g 


water 



was produced in which the preservatives, dyes, gum arabic and citric acid were initially 
dissolved in water. After about 40 minutes solution time or alternatively after lump-free 
suspension, the flavorings or weighting agents, predissolved in the clouding component were 
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dispersed in the aqueous solution. The emulsion was the homogenized twice at 250 bar of high 
pressure. 

The emulsion flavoring was then dried by a means of a conventional laboratory spray dryer 
(type: NIRO Minor). The theoretically calculated yield was 1000 g of powder. After spray 
drying, however, the theoretically calculated yield of 1000 g of powder was not obtained, but 
only a tacky mass on the wall of the laboratory spray dryer. 

The cause of this is seen in the fact that the orange emulsion flavoring did not contain sufficient 
amounts of matrix-forming substance. The percentage of liquid (oil-soluble) substances was 
instead more than 50 % by weight, so that the formation of a stable powder was not possible for 
this reason. 

Comments: Here and subsequently, explanations and arguments are to be understood as attempts 
at an explanation but do not represent a restriction of the technical teachings according to the 
invention. 

Comparative example 2: Addition of maltodextrin to a complete emulsion flavoring and 

then spray drying (not according to the invention) 

2700 g of an orange emulsion flavoring consisting of: 



50 g 


flavorings 


88 g 


dyes 


90 g 


clouding components (terpenes) 


HOg 


weighting agent (glycerol abietate) 


3g 


preservative 


24 g 


citric acid 


180 g 


emulsifier/emulsion stabilizer (gum arabic) 


2155 g 


water 



was prepared in similar fashion to the procedure described above under 1. 510 g of maltodextrin 
DE 18-20 was then dissolved into the emulsion flavoring with a paddle mixer (running time of 
the paddle mixer: 20 minutes). The obtained slurry was then homogenized and dried with the 
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same laboratory spray dryer already used in the comparative example described under 1. The 
theoretically calculated yield was 1000 g of powder. 

The result of spray drying was a fine, not freely flowing, only poorly soluble powder with an 
average particle size of about 30 urn, which tended toward agglomeration. After stirring of the 
powder with a commercial laboratory agitator, undissolved lumps visible with the naked eye 
remained in the water on the surface of the beverage. The obtained emulsion also proved to be 
unstable in the standing time test; a standing time of one day under real conditions already led to 
distinct clarification of the beverage accompanied by a reduction in clouding and ring formation 
in the bottleneck. 

Despite the use of maltodextrin as a matrix former, a dry mixture that exhibited acceptable 
behavior after redissolution of water therefore cannot be produced from an .ordinary emulsion 
flavoring. 

Comparative example 3: Addition of maltodextrin to ingredients of an ordinary emulsion 

flavoring and subsequent spray drying (not according to the 
invention) 

A functional slurry was prepared which corresponded in structure to the orange emulsion 
flavoring from the second comparative example but contained no preservatives and no citric 
acid. The slurry contained: 

50 g flavorings 

88 g dyes 

90 g clouding components (terpenes) 

1 1 0 g weighting agent (glycerol abietate) 

180 g emulsifier/emulsion stabilizer (gum arabic) 

537 g maltodextrin 

1495 g water 
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in contrast to the procedure according to the second comparative example, however, gum arabic, 
maltodextrin (!) and the dyes were dissolved in water with a paddle mixer (running time about 
20 minutes) in a first process step. 

In a second process step the flavorings and the weighting agent, predissolved in the clouding 
component were then dispersed in with the paddle mixer (running time about 20 minutes). 

The resulting slurry was then homogenized and then dried with a laboratory spray dryer that was 
already used in the comparative example described under 1. 

The result of spray drying was a fine-grained (average particle size about 30 urn) stable powder 
that could only be dissolved with difficulty in water, however. After stirring of the powder with 
a commercial laboratory agitator undissolved lumps visible with the naked eye remained in the 
water on the surface of the liquid. 

The emulsion obtained after stirring into water, however, possessed good stability in the ready- 
made beverage, as shown by the following descriptions of a standing time test and a storage test. 
With respect to the preparation procedure for the ready-made beverage from spray-dried powder, 
see example 5. 

Standing time test: Conditions and results 

A ready-made beverage was prepared from the spray-dried powder just described with a dose of 
500 g/1000 L and filled into 330 mL glass bottles. These bottles were stored upright for 
6 months under real conditions (room temperature, daylight). The beverages were then 
evaluated: no loss of clouding, no clarification, no ring formation and no bottom sediment were 
found. 

Storage test: Conditions and results 

Procedure up to the filling into 330 mL glass bottles as in the standing time test. 

The glass bottles filled with the ready-made beverage were then stored for 3 or 6 days in a light 
cabinet at 4000 lux and 38°C. This corresponds to roughly storage for 3 or 6 months in a 
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supermarket, etc., i.e., at room temperature and diffuse light (no direct solar radiation). 
Evaluation of the appearance, odor and taste then occurred. The results of the storage are shown 
in the following table. 



Storage time 


Appearance 


Odor 


Taste 


Fresh 


Uniformly cloudy 


Like orange, fresh 


Sweet, orange, fresh 


3 days 


Uniformly cloudy 


Like orange, fresh 


Sweet, orange, slightly 
fresh 


6 days 


Uniformly cloudy 


Like orange, somewhat fresh 


Sweet, orange, slightly 
fresh 



The spray-dried powder of comparative example 3 can therefore be referred to as physically and 
organoleptically stable in the ready-made beverage, but the poor solubility of the powder in 
water appeared to be problematical. 

From the present standpoint, the physical and organoleptic stability should be attributed to 
(a) the appropriate choice of type and amount of matrix former, emulsifier/emulsion stabilizer, 
clouding agent and weighting agent, as well as flavorings and dyes, as well as (b) the change in 
procedure during production of the O/W emulsion in comparison with comparative example 2 
(the water-soluble matrix former is simultaneously dissolved with the water-soluble emulsifier in 
water and not subsequently). 

Owing to the poor water solubility of the spray-dried powder of the third comparative example, 
however, this still did not appear to be suitable for practice. 

Example 4: Spray drying by means of a spray fluidized bed method (according to the 
invention) 

The formula corresponds to the formula already mentioned in comparative example 3. 

Gum arabic, maltodextrin and the dyes were processed together with the clouding components, 
the weighting agent, the flavorings and water with a powder wetting machine of the type Ystral 
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Conti-TDS S 100 to a slurry. The running time of the powder wetting machine was about 
10 minutes. 

The resulting slurry was spray dried in a spray dryer from the Anhydro company (type PSBD 58) 
operating according to the spray fluidized bed method in which a particle size in the range 
between 80 and 250 pm was established (particle size determined by means of a particle size 
analyzer using the laser diffraction techniques; a Master Sizer X from the Malvern company was 
used). 

The resulting powder with said average particle size proved to be free-flowing, low in dust and 
instantly soluble; the physical and organoleptic stability in the ready-made beverage 
corresponded to that of comparative example 3. 

The powder represents a spray-dried powder according to the invention that can be manually 
dissolved with a spoon uniformly and quickly in water and therefore can be correctly called 
"instantly soluble". Agglomeration on the beverage surface is not observed. 

Standing time and storage tests were conducted with the instant soluble spray-dried powder 
according to the invention as described under comparative example 3. The results of said tests 
corresponded roughly to those of comparative example 3. 

With respect to the method for the production of the ready-made beverage used in the standing 
time of storage tests, reference is made to the following example 5. 

Example 5a: Noncarbonated ready-made beverage based on a spray-dried powder according to 
comparative example 3 and example 4 according to the invention 

Example formula for a noncarbonated ready-made beverage based on a spray-dried powder in 
the fashion of an orange emulsion flavor (comparative example 3; example 4 according to the 
invention). 
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Ingredients 


kg 


Itr 


1 


Sugar syrup, 65 % by weight 


160.00 


121.210 


2 


Citric acid monohydrate solution, 50 % by weight 


4.200 


3.440 


3 


Powder in the fashion of an orange emulsion 


5.000 


5.000 




flavoring, 10 % by weight in water 






4 


Preservative sodium benzoate, 20 % by weight in 


0.600 


0.600 




water 






5 


Water, C0 2 -free 


869.750 


869.750 






1039.550 


1000.000 



The spray-dried powder from comparative example 3 and example 4 (spray-dried powder 
according to the invention) was dissolved in the aqueous phase with the paddle mixer running 
(small lumps remained on the beverage surface in comparative example 3). Sugar syrup, sodium 
benzoate (preservative) and citric acid monohydrate solution were then added with the paddle 
mixer still in operation. Filling of the obtained beverage into the employed 330 mL glass bottles 
as well as pasteurization in a tunnel pasteurizer then occurred. The hot holding time was 
60 seconds at 87°C (corresponding to 5.01 PE). 

Example 5b: Carbonated ready-made beverage based on a spray-dried powder according to 
comparative example 3 and example 4 according to the invention 

Example formula for a carbonated ready-made beverage based on a spray-dried powder in the 
fashion of an orange emulsion flavor (comparative example 3; example 4 according to the 
invention). 





Ingredients 


kg 


Itr 


1 


Sugar syrup, 65 % by weight 


160.00 


121.210 


2 


Citric acid monohydrate solution, 50 % by weight 


4.200 


3.440 


3 


Powder in the fashion of an orange emulsion 
flavoring, 10 % by weight in water 


5.000 


5.000 


4 


Water, C0 2 -free 


870.350 


870.350 






1039.550 


1000.000 
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The spray-dried powder from comparative example 3 or example 4 (spray-dried powder 
according to the invention) was dissolved in the aqueous phase with the paddle mixer operating 
(small lumps remained on the beverage surface in comparative example 3). Sugar syrup and 
citric acid monohydrate solution were then added with the paddle mixer still running. 
Carbonation and filling of the obtained beverage into the employed 330 mL glass bottles then 
occurred. No pasteurization occurred; the example formula did not contain sodium benzoate as 
preservative either. 

Comparative example 6: Preparation of a beverage powder 
Example formula: instant beverage type orange, lull sugar version 





Ingredients 


kg 


1 


Sugar 


93.772 


2 


Citric acid, anhydrous 


4.960 


3 


Trisodium citrate 


0.256 


4 


Tricalcium phosphate 


0.216 


5 


Vitamin C 


0.240 


6 


Spray-dried powder from example 4 (powder according to the invention) 


0.400 


7 


Gum arabic spray-dried E 414 


0.080 


8 


Xanthan gum E 415 


0.072 


9 


Carboxymethyl cellulose E 466 


0.064 


10 


Pectin E 440 


0.040 






100.000 



Dosage in ready-to-drink: 125 g of powder in 1 L of water 

Production procedure: In a commercial mixer for dry mixtures, for example a plow-share mixer 
from the Lodige company (for example, model M5R; batch mixer with one shaft), the sugar is 
initially introduced and all the other (minor) components in any sequence. It is then mixed at 
about 200 rpm for about 3 minutes. 
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Example 7: Comparative stability test 

Comparative stability test for the beverages are carried out, which were prepared by dissolving 
the beverage powder in water and then pasteurization. Three different beverage powders were 
prepared for this, namely: 

1 . Beverage powder according to example 6 (beverage powder according to the invention, 
instant beverage type orange, full sugar version) 

2. Modified beverage powder in the fashion of a beverage powder from example 6 but in 
which 0.1 12 kg clouding agent based on titanium oxide was used instead of component 6 
(powder according to the invention). 

Formula example 6a: 



7 
8 
9 

10 
11 



ingredients ^ 

93.448 



1 Sugar 



12 Pectin E 440 



Citric acid, anhydrous 4.960 

Trisodium citrate 0256 

Tricalcium phosphate 0216 

5 Vitamin C 0240 

6 Clouding agent produced from 18.1 % by weight of titanium 0.1 12 
dioxide, 12.7 % by weight of gum arabic and 69.2 % by weight of 
maltodextrin (DE 18-20) 

Spray-dried orange flavoring °- 500 

Yellow orange S E 1 1 0, 85 % by weight 0 024 

Gum arabic spray-dried E 414 0 080 

XanthangumE415 0072 

Carboxymethylcellulose E 466 0 064 



0.040 
100.000 
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3. Modified beverage powder in the fashion of the beverage powder from example 6 but in 
which 0.400 kg of clouding agent based on vegetable oil was used instead of component 
6 (powder according to the invention). 



Formula example 6b: 



kg 
93.148 
4.960 
0.256 
0.216 
0.240 



Ingredients 

1 Sugar 

2 Citric acid, anhydrous 

3 Trisodium citrate 

4 Tricalcium phosphate 

5 Vitamin C 

6 Clouding agent produced from 1 9.7 % by weight of vegetable oil (palm 0.400 
kernel oil), 29.6 % by weight of gum arabic and 50.7 % by weight of 
maltodextrin (DE 18-20) 

7 Spray-dried orange flavoring °- 500 

8 Yellow orange S E 1 1 0, 85 % by weight 0 024 

9 Gum arabic spray-dried E 414 0 080 

10 XanthangumE415 0072 

1 1 Carboxymethylcellulose E 466 0 064 

12 Pectin E 440 0 040 

100.000 



125 g of beverage powder was made up to 1 L with water and filled into 330 mL glass bottles. 
The bottles were stored upright under real conditions (room temperature, daylight). 

The beverage produced based on a beverage powder according to the invention even after a year 
showed no change; the clouding had not altered relative to the clouding of a freshly produced 
beverage. 

The beverage passed on a beverage powder modified using titanium dioxide (formula 6a) 
showed incipient sedimentation after only 24 hours and distinct bottom sediment after 48 hours; 
the original degree of clouding had diminished accordingly. 
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The beverage based on a beverage powder modified using vegetable oil (formula 6b) exhibited 
incipient ring formation in the bottleneck even after 24 hours, which intensified with increasing 
storage; the vegetable oil is therefore not stably emulsified. 

Example 8: Formulas of soluble instant spray-dried powders act (powders spray-dried 
according to the invention) 

Formulas that illustrate the invention without restricting it in any respect are provided in the 
following table for different flavors as well as an organoleptically neutral powder. 





Orange 


Lemon 


Exotic 


Clouding 
emulsion 


Grapefruit 


Flavorings 


12 


51 


120 


0 


48 


Dyes 


64 


0.83 


32 


0 


0 


Clouding agent components 


108 


16 


108 


150 


120 


Weighting agent 


80 


81 


72 


100 


80 


Gum arabic 


180 


180 


180 


225 


180 


Maltodextrin 


615 


705 


665 


565 


760 


Water 


1491 


1516.17 


1373 


1360 


1362 



The amounts contained in the above table are by weight. 

Comment: Orange oil was used for the production of the orange flavor, with said orange oil 
comprising both fractions that fall under the category "clouding components" and fractions that 
fall under the category "flavorings". The division into the mentioned categories according to the 
table is a purely mathematical one. 
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Claims 

1 . A method for the production of a soluble instant spray-dried powder for beverage 
production with the following steps: 

production of a solution, containing: 
water, 

a water-soluble matrix former and 

a water-soluble emulsifier and/or emulsion stabilizer, 

production of an O/W emulsion by mixing of the produced mixture at least with 

a substance emulsifiable in an aqueous solution, chosen from the group consisting of 
essential oils, terpenes, organoleptically neutral oils, vegetable oils and their mixtures 
and 

a weighting agent, 

homogenization of the O/W emulsion, 

spray-drying of the homogenized O/W emulsion to a powder with an average particle 
size in the range between 80 and 250 jam. 

2. The method according to Claim 1, characterized by the fact that the matrix former is 
chosen from the group consisting of maltodextrins, modified starches, hydrolyzed starches, drit 
glucose syrup, lactose and their mixtures. 

3. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
emulsifier and/or emulsion stabilizer is chosen from the group consisting of gum arabic, 
lipophilic starches, like starch sodium octenylsuccinate (modified starch E 1450), xanthan, 
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carrageenan, carob bean flour, guar flour, tragacanth, carboxymethylcellulose (CMC), pectin and 
their mixtures. 

4. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
weighting agent is chosen from the group consisting of glycerol abietate, Dammar gum, sucrose 
acetate isobutyrate (SAIB) and their mixtures. 

5. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that spray 
drying is conducted with the help of a spray fluidized bed dryer. 

6. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
clouding components are used in an amount lying in the range between 5 and 20 % by weight in 
reference to the total weight of the soluble instant spray-dried powder. 

7. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
total amount of emulsifier and emulsion stabilizer lies in the range between 12 and 25 % by 
weight in reference to the total weight of the soluble instant spray-dried powder. 

8. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
matrix former is used in an amount in the range between 50 and 80 % by weight in reference to 
the total weight of the soluble instant spray-dried powder. 

9. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
weighting agent is used in an amount in the range between 4 and 16 % by weight in reference to 
the total weight of the soluble instant spray-dried powder. 

1 0. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that no 
more than 2 % by weight of other clouding components are used, in reference to the total weight 
of the soluble instant spray-dried powder. 



11. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that 
flavorings and/or dyes and/or acidifiers are additionally used. 
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12. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
total amount of clouding components and optionally additionally employed oil-soluble flavoring 
lies in the range between 15 and 20 % by weight in reference to the total weight of the soluble 
instant spray-dried powder. 

13. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
weight ratio r T /E of (a) clouding components as well as optionally flavoring to (b) emulsifier 
and/or emulsion stabilizer in the soluble instant spray-dried powder lies in the range between 

1 and 1.2. 

14. The method according to one of the preceding claims, characterized by the fact that the 
weight ratio r T /E of (a) clouding components as well as optionally flavoring to (b) weighting 
agent in the soluble instant spray-dried powder lies in the range between 1 and 1 .7. 

15. A soluble instant spray-dried powder that can be produced according to a method 
according to one of the Claims 1 to 13. 

1 6. An instant beverage powder, containing a soluble instant spray-dried powder according 
to Claim 15 in an amount of 0.2-35 % by weight in reference to the total weight of the instant 
beverage powder. 
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— (54) Title: SPRAY-DREED SOLUBLE INSTANT POWDER AND INSTANT POWDER BEVERAGE FOR PRODUCING BEV- 
=g ERAGES AND CORRESPONDING PRODUCTION METHOD 

j=H (54) Bezeichnung: INSTANTLOSLICHES SPRUHGETROCKNETES PULVER UND INSTANT-GETRANKEPULVER FUR 
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(57) Abstract: The invention concerns a method for producing a spray-dried soluble instant powder for producing beverages. Said 
method consists in: producing a solution containing water, an agent forming a water-soluble matrix and an emulsifier and/or a wa- 
ter-soluble emulsion stabilizer, producing an oil -in- water emulsion by combining the resulting mixture with at least one substance 
emulsifiable in an aqueous solution, said substance being selected from the group comprising etherified oils, terpenes, sensorialiy 
neutral oils, vegetable oils and mixtures thereof, and a pigment load; homogenizing the oil-in-water emulsion; spray-drying the ho- 
mogenized oil-in-water emulsion to produce a powder having an average grain size ranging between 80 and 250 Jim. 

(57) Zusammenfassung: Beschrieben wird ein Verfahren zur Herstellung eines instantiaslichen, spriihgetrockneten Pulvers fur die 
Getrankeherstellung, mit folgenden Schritten: Herstellen einer Lflsung, umfassend: Wasser, einen wasserloslichen Matrixbildner 
und einen wasserl5slichen Emulgator und/oder Emulsions stabilisator, Herstellen einer O/W-Emulsion durch Vermischen der her- 
gestellten Mischung zumindest mit einer in einer wassrigen Losung emulgierbaren Substanz, ausgewiihlt aus der Gruppe, die aus 
atherischen Olen, Terpenen, sensorisch neutralen Olen, Pflanzendlen und deren Mischungen besteht und einem Beschwerungsmit- 
tel, Homogenisieren der O/W-Emulsion, Spruhtrocknen der homogenisierten O/W-Emulsion zu einem Pulver mit einer mittleren 
Komgrossc im Bereich zwischen 80 and 250 ^m. 
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Instantlosliches spruhgetrocknetes Pulver und Instant-Getrankepulver fur die 
30 Getrankeherstellung sowie Verfahren zu'deren Herstellung 



Die vorliegende Erfindung betrifft primar ein Verfahren zur Herstellung eines 
instantldslichen spruhgetrockneten Pulvers fur die Getrankeherstellung, 
daneben betrifft sie aber auch das instantlosliche spruhgetrocknete Pulver 
35 selbst sowie ein Instant-Getrankepulver, das ein erfindungsgemaGes 
instantlosliches spruhgetrocknetes Pulver enthalt. 

Instantlosliche sprdhgetrocknete Pulver und daraus hergestellte Instant- 
Getrankepulver fur die Getrankeherstellung sind seit langem bekannt. Bei der 
Formulierung von Instant-Getrankepulvern ist es eine Aufgabe, ein naturliches 

40 Getrank, etwa ein fruchtsafthaltiges Getrank, so gut wie moglich 
nachzubilden. Das aus dem Instant-Getrankepulver herzustellende Getrank 
soil nicht nur hinsichtlich seines Geschmacks und seiner Farbe den 
Eigenschaften eines safthaltigen GetrSnkes ahneln, sondern auch hinsichtlich 
seines Mundgefuhls (Mouthfeel) und seiner Trubung (Opaleszens). Die 

45 genannten Eigenschaften solien vom Zeitpunkt der Herstellung des fertigen 
GetrSnks aus dem instantloslichen spruhgetrockneten Pulvers bzw. des 
Instant-Getrankepulver bis zum Zeitpunkt des Verzehrs des hergestellten 
Getr^nks m6glichst uneingeschrankt vorhanden sein. Aber nicht nur das 
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Getranks aus dem instantloslichen spruhgetrockneten Pulvers bzw. des 
Instant-Getrankepulver bis zum Zeitpunkt des Verzehrs des hergestellten 
Getranks moglichst uneingeschrankt vorhanden sein. Aber nicht nur das 
fertige Getrank soli eine hohe Stabilitat besitzen, sondern auch das 
5 instantlosliche, sprQhgetrocknete Pulver selbst. 

Eine besondere Schwierigkeit bei der Formulierung von instantloslichen, 
spruhgetrockneten Pulvern und instant-Getrankepulvern fur die Herstellung 
truber Getranke besteht in der Auswahl eines geeigneten Trubungsmittels 
(clouding agent). Wahrend in klassischen Emulsionsgetranken emulgierte 

10 pltropfchen mit einem Durchmesser von <1 (im eine haufige Verwendung 
finden, war es bislang nicht moglich, ein instantlosliches spruhgetrocknetes 
Pulver oder ein Getrankepulver unter Verwendung instantloslichen 
spruhgetrockneten Pulvers herzustellen, das nach (Ruck-) Losung in Wasser 
eine stabile Emulsion aus sensorisch aktiven oder neutralen Olen in Wasser 

15 bewirkt, wobei die emulgierten Ole eine Trubung des fertigen Getrankes 
ergeben. Insbesondere fuhrten Versuche zur Trocknung von handelsublichen 
flussigen Emulsionsaromen oder Trubungsemulsionen fur die Herstellung von 
truben Fertiggetranken (ready-to-drink-beverages) nicht zu Produkten, welche 
in ublicher Weise fOr die Herstellung von Getranken eingesetzt werden 

20 konnen. Hierzu wurden eigene Untersuchungen vorgenommen, die weiter 
unten z. T. wiedergegeben sind. 

Eine Reihe von Veroffentlichungen befasst sich mit der Frage, auf welche 
Weise trockene Trubungsmittel bzw. Getrankepulver mit diesem trockenen 
Trubungsmittel hergestellt werden konnen, die nach (Ruck-) Losung in 
25 Wasser einen truben Eindruck vermitteln: 

US 3,023,106 betrifft einen „powdered instant beverage mix", der eine 
getrocknete Emulsion eines ..plastic fat" umfasst, d. h. eines Fettes, das bei 
Raumtemperatur halbfest ist, z. B. hydriertes KokosnussoL Neben dem 
..plastic fat" umfasst die getrocknete Emulsion auch einen Emulgator wle 
30 Gummi Arabicum oder dergleichen. Das Pflanzenfett wird jedoch relativ leicht 
wahrend der Herstellung und Lagerung des Getrankepulvers wieder 
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freigesetzt, was zur Verklumpung im Pulver, und zurn Aufschwimmen von 
Oltropfchen und zu einer Off-Note im angeruhrten Getrank fuhren kann. 

US 3,658,552 betrifft ein ..clouding agent", welches ahnlich wie das 
Trubungsmittel abs der US 3,023,106 ein ..plastic fat" umfa-jst, daneben aber 
5 auch einen anorganischen weiften Pigmentfarbstoff wie z. B. Titandioxid. Die 
US 3,658,552 baut auf der US 3,023,106 auf und schildert in einem 
..description of prior art" uberschriebenen Abschnitt die Nachteile des in der 
US 3,023,106 beschriebenen Trubungsmittels. 

US 4,187,326 betrifft ein „dry beverage mix containing a clouding agent" und 

t 

10 bei dem clouding agent (Trubungsmittel) handelt es sich urn ein Produkt, das 
eine getrocknete Mischung aus Maltodextrin, Xanthan und dispergiertem 
Titandioxid umfasst. 

US 4,529,613 betrifft ein „pectin-based clouding agent" und wurdigt in der 
Beschreibungseinleitung die bereits diskutierten Patente US 4,187,326, 

15 US 3,023,106 und US 3,658,552. Die in den genannten Dokumenten 
beschriebenen Verfahren werden allesamt als vergleichsweise ineffizient 
bezeichnet und die Ursache hierfur wird jeweils in der fehlenden Fahigkeit 
gesehen, Titandioxid fur lange Zeit in wassriger Losung zu suspendieren. 
Gemaft der US 4,529,613 ist insoweit eine Verbesserung moglich, wenn ein 

20 Stabilizator auf Pektinbasis eingesetzt wird. 

Titandioxid ist in den Trubungsmitteln der drei zuletzt diskutierten Schriften die 
hauptsachliche, eine Trubung bewirkende Substanz. Getranke, welche 
Titandioxid als TrObungsmittel umfassen, besitzen jedoch regelmafiig nur eine 
geringe Trubungsstabilit^t und es kommt recht schnell zur Sedimentation. In 
25 einigen Staaten ist der Einsatz von Titandioxid in Getranken uberdies 
untersagt. 

WO 85/00005 befasst sich mit einem „beverage clouding agent based on 
carnauba wax", wobei es sich urn eine TrQbungsemulsion handelt, die neben 
einer vergleichsweise groften Menge an Carnaubawachs (einem in Wasser 
30 kaum loslichen Pflanzenwachs) auch atherische Ole umfassen kann. 
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Wenngleich die atherischen Ole im Fertiggetrank ebenfalis zur Trubung 
beitragen durften, ist doch im Rahmen der WO 85/00005 das Carnaubawachs 
entscheidend dafur, dass eine Trubung erreicht wird, welche der eines 
fruchtsafthaltigen Softdrinks nahe kommt. in der WO 85/00005 ist ein 
5 aligemeiner Hinweis enthalten, dass . die beschriebenen 
Trubungsmittelemulsionen getrocknet werden konnen (z. B. spruhgetrocknet), 
doch wird der Hinweis nicht durch Beispiele manifestiert; im Gegenteii 
umfassen die Beispiele der WO 85/00005 einen derart hohen Anteil an der 
stark hygroskopischen Substanz Glycerin, dass eine Spruhtrocknung nicht 
10 moglich erscheint. 

Angesichts der Vielzahl von nicht zufriedenstellenden Versuchen, ein 
instantlosliches, spruhgetrocknetes Pulver und/oder ein entsprechendes 
Getrankepulver anzugeben, auf dessen Basis sich ein trubes Getrank 
herstellen ISsst, war es die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren 

15 zur Herstellung eines lagerstabiien instantloslichen, sprOhgetrockneten 
Pulvers fur die Getrankeherstellung anzugeben, das entweder nach Einruhren 
in Wasser zu einem trQben Fertiggetrank mit hoher TrQbungsstabilitat 
weiterverarbeitet Oder zusammen mit weiteren Bestandteilen wie z. B. 
Sul3>ungsmittel(n), SSuerungsmittel(n), Farbe(n) und Vitaminen in einem 

20 Instant-Getrankepulver eingesetzt werden kann, welches nach Einruhren in 
Wasser eine hohe TrQbungsstabilitat aufweist. 

Es war eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein entsprechendes 
instantlosliches, spruhgetrocknetes Pulver sowie ein entsprechendes Instant- 
Getrankepulver anzugeben. 

25 Die primare Aufgabe der vorliegenden Erfindung wird gelost durch ein 
Verfahren zur Herstellung eines instantloslichen, sprOhgetrockneten Pulvers 
fur die Getrankeherstellung, mitfolgenden Schritten: 
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Herstellen einer Losung, umfassend: 
Wasser, 

einen wasserloslichen Matrixbildner und 

einen wasserloslichen Emulgator und/oder Emulsionsstabilisator, 

5 - Herstellen einer O/W-Emulsion durch Vermischen der hergestellten 
Mischung zumindest mit 

einer in einer wassrigen Losung emulgierbaren Substanz, ausgewahlt 
aus der Gruppe, die aus atherischen Olen, Terpenen, sensorisch 
neutralen Olen, Pfianzenolen und deren Mischungen besteht und 

10 einem Beschwerungsmittel, 

Homogenisieren der O/W-Emulsion ( d. h. inniges Vermengen von Ol- 
und Wasserphase zur Herstellung einer im wesentlichen einheitlichen 
Grofte der Oltropfchen in der Wasserphase), 

Spruhtrocknen der homogenisierten O/W-Emulsion zu einem Pulver mit 
15 einer mittleren Korngrofte im Bereich zwischen 80 und 250 jam. 

Das instantlosliche . spruhgetrocknete Pulver lasst sich leicht unter Bildung 
eines truben Getrankes in Wasser einruhren, wobei die emulgierbare 
Substanz die Trubung bewirkt. Das sprOhgetrocknete Produkt selbst ist 
ebenso wie ein unter seiner Verwendung hergestelltes Getrankepulver 
20 ebenfalls ein Gegenstand der vorliegenden Erfindung. 

Vorzugsweise umfassen die zur erfindungsgemafien Herstellung des 
instantloslichen Pulvers eingesetzten Bestandteile kein anorganisches 
Trubungsmittel (wie etwa Titandioxid). 
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Die Erfindung basiert auf dem Versuch, aus handelsublichen flussigen 
Emulsionsaromen im Wege der Spruhtrocknung ein Pulver herzustellen, 
welches unter Zugabe von z. B. Suftungsmittel(n), Sauerungsmittel und 
eventuell weiteren Zutaten (a) zu einem Fertiggetrank oder (b) zu einem 
5 Instant-Getrankepulver, das dann nach Rucklosung in Wasser ein 
Fertiggetrank ergibt, weiterverarbeitet werden kann. Die gemafc (a) und (b) 
hergesteliten Fertiggetranke sollten dabei dem direkt auf Basis des flussigen 
Emulsionsaromas hergesteliten Getranks vollig (a) oder zumindest in etwa (b) 
entsprechen. (Anm.: Instant-Getrankepulver umfassen ublicherweise z. B. 

10 noch Tricalciumphosphat als Rieselhilfe („Anti-Caking-Agent") und 
ublicherweise Vitamin C. Dies hat wenig Einfluss auf den Geschmack, aber 
rein chemisch gesehen sind die resultierenden Fertiggetranke damit nicht 
identisch.) Derartige Versuche scheiterten jedoch, und zwar vor allem 
deshalb, weil die Bestandteile ublieher Emulsionsaromen eine Spruhtrocknung 

15 zu einem physikalisch stabiien Pulver nicht zulassen. Die frustrierenden 
Resultate der entsprechenden Versuche auf Basis handelsubiicher 
Emulsionsaromen entsprechen in etwa denen, die sich ergeben, wenn die in 
der WO 85/00005 beschriebenen Emulsionsaromen spruhgetrocknet werden. 

Qberraschenderweise iiefi sich jedoch ein instantlosliches, sprQhgetrocknetes 
20 Pulver mit Trubungsstabilitat nach Auflosen in Wasser, herstellen, nachdem 
eine Reihe von Verfahrensschritten in erfindungsgemalier Weise modifiziert 
worden waren. Folgende Modifikationen sind von besonderer Bedeutung: 

1. Es wird in einem ersten Schritt eine wassrige Losung hergestellt, die 
neben Wasser einen wasserloslichen . Matrixbildner und einen 
25 wasserloslichen Emulgator und/oder Emulsionsstabilisator umfasst. In 

einem zweiten Schritt wird hieraus unter Zusatz von emulgierbarer 
Substanz und Beschwerungsmitte! eine O/W-Emulsion hergestellt. 

Die Anteiie von Matrixbildner, Emulgator/Emulsionsstabilisator, 
Trubungs- und Beschwerungsmittel werden so eingestellt, dass sich im 
30 Wege der SprQhtrocknung ein stabiles Pulver erhalten lasst, d. h, ein 

Pulver, dessen Form oder Zustand sich unter Normalbedingungen nicht 
mehr andert 
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2. Es wird ein Spruhtrocknungsverfahren gewahlt, das die Herstellung 
eines instantloslichen, spruhgetrockneten Pulvers mit einer mittleren 
Korngrofte im Bereich zwischen 80 und 250 jum erlaubt. Die Einstellung 
einer mittleren Korngrofie im angegebenen Bereich ist von besonderer 
5 Bedeutung fur die Stabilitat (insbesondere Oxidationsstabilitat) und 

Loslichkeit erfindungsgemafcer Pulver, insbesondere, wenn sie keine 
anorganischen Pigmente als Trubungsmitte! umfassen. 

Als Matrixbildner sind im Rahmen der Erfindung insbesondere wasserlosliche, 
bei Raumtemperatiir feste und lebensmittelrechtlich unbedenkliche 
10 Substanzen einsetzbar. Bevorzugt ist die Verwendung von Matrixbildnern, die 
aus der Gruppe ausgewahlt sind, die aus Maltodextrinen unterschiedlicher 
DE-Werte (DE = Dextrose-Equivalent), modifizierter Starke, hydrolysierter 
Starke, getrocknetem Glukosesirup, Lactose und deren Mischungen besteht 

Als Emulgator und/oder Emulsionsstabilisator konnen im erfindungsgemalien 
15 Verfahren Substanzen eingesetzt werden, welche dazu beitragen, die 
lipophilen Bestandteile der herzustellenden Trockenmischung in Wasser zu 
emulgieren oder eine bereits bestehende Emulsion dieser Bestandteile in 
Wasser zu stabilisieren. Vorzugsweise werden Emulgator und/oder 
Emulsionsstabilisator aus der Gruppe ausgewahlt, die aus Gummi Arabicum, 
20 iipophiler Starke wie z.B. Starkenatriumoctenylsuccinat (Modifizierte Starke 
E 1450), Xanthan, Carragenan, Johannisbrotkemmehl, Guarkernmehl, 
Tragant, Carboxymethylceliulose (CMC), Pektin und deren Mischungen 
besteht. 

Als Beschwerungsmittel werden vorzugsweise Substanzen aus der Gruppe 
25 ausgewahlt, die aus Glycerinabietat, Dammar Harz, Sucrose Acetat Isobytyrat 
(SAIB) und deren Mischungen besteht. 

Vorzugsweise wird die Spruhtrocknung im Rahmen des erfindungsgemSlien 
Verfahrens mittels eines Spray-Fluidized-Bed-Trockners durchgefuhrt. Hierbei 
wird die erfindungsgemafc homogenisierte O/W-Emulsion in feine Tropfchen 
30 verspruht; danach nimmt ein erhitzter Gasstrom die Tropfchen auf, verdampft 
die FlOssigkeit und lasst die entstehenden Pulverpartike! in im Wesentlichen 
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ihrer ursprunglichen Grolle und Form zuruck. Im integrierten Fliefibett findet 
wahrend des zweiten Trocknunggsschrittes eine Agglomeratbildung statt. Die 
feinsten Partikel werden mit Hilfe eines Zig Zag Sichters vom Endprodukt 
abgetrennt und in die Zerstaubungszone des Spruhturms zuruckgefuhrt. 
5 Schliefiiich wird das getrocknete Pulver vom Gasstrom abgetrennt und 
aufgefangen. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird der Fachmann die einzelnen 
Komponenten Matrixbildner, Emulgator/Emulsionsstabilisator, in Wasser 
emulgierbare Substanz (nachfolgend auch Trubungskomponente genannt) 
10 und Beschwerungsmittel in Mengen einsetzen, welche die Bildung eines 
spruhgetrockneten Pulvers mit einer mittleren Korngrofie im Bereich zwischen 
80 und 250 pom erlauben, wobei sich das spruhgetrocknete Pulver unter 
Ruhren mit einem Loffel leicht in Wasser aufiosen lasst. 

Vorzugsweise wird die Trubungskomponente in einer Menge eingesetzt, die 
15 im Bereich zwischen 5 und 20 Gew.-% liegt, bezogen auf die Gesamtmasse 
des spruhgetrockneten Pulvers. Sofern zusatzlich zu den erfindungsgemaS 
eingesetzten Olen noch andere Trubungskomponenten oder Trubungsmittel 
eingesetzt werden sollen (z. B. Titandioxid oder ein anderes anorganisches 
Pigment), wird der Anteil an diesen sonstigen Trubungsmitteln vorzugsweise 
20 nicht uber 2 Gew.-% liegen, wiederum bezogen auf die Gesamtmasse des 
spruhgetrockneten Pulvers. Die erfindungsgemafi eingesetzten, das 
Endgetrank trubenden Ole, liegen also vorzugsweise immer im Uberschuss 
gegenuber ggf. additiv eingesetzten Trubungskomponenten und 
TrGbungsmitteln vor; diese sonstigen ein Endgetrank trubenden Komponenten 
25 sind uberdies in keiner Weise fur den erfindungsgemafien Erfolg 
verantwortlich. 

Vorzugsweise liegt die Gesamtmenge an erfindungsgemallen 
Trubungskomponenten und ggf. additiv eingesetzten olloslichen Aromastoffen 
im Bereich zwischen 15 und 20 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse des 
30 spruhgetrockneten Pulvers. Werden keine olloslichen Aromastoffe zusatzlich 
zu den erfindungsgemali eingesetzten TrObungskomponenten (Olen) 
eingesetzt (z. B. zur Herstellung eines .spruhgetrockneten Pulvers, aus dem 
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eine nicht-aromatisierte Trubungsemulsion erzeugt werden soil), so liegt deren 
Anteil somit vorzugsweise im angegebenen Bereich zwischen 15 und 20 
Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse des spruhgetrockneten Pulvers. 

Die Gesamtmenge an eingesetztem Emulgator und Emulsionsstabilisator liegt 
5 vorzugsweise inn Bereich zwischen 12 und 25 Gew.-%, ebenfalls bezogen auf 
die Gesamtmasse des spruhgetrockneten Pulvers 

In derh spruhgetrockneten Pulver sollte das Massenverhaltnis r T /e von (a) 
erfindungsgemaft eingesetzten Trubungskomponenten sowie ggf. olloslichem 
Aromastoff zu (b) Emulgator und/oder Emulsionsstabilisator im Bereich 
10 zwischen 1 und 1,2 liegen, damit das aus dem sprQhgetrockneten Pulver 
(bzw. einem damit hergestellten Getrankepulver) herzustellende Getrank ggf. 

unter Einsatz weiterer Getrankekomponenten eine ausreichende / 
Emulsionsstabilitat besitzt. 

Der Matrixbildner wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung vorzugsweise 
15 in einer Menge eingesetzt, die im Bereich zwischen 50 und 80 Gew.-% liegt, 
bezogen auf die Gesamtmasse des spruhgetrockneten Pulvers. 

Das Beschwerungsmittel wird vorzugsweise in einer Menge eingesetzt, die im 
Bereich zwischen 4 und 16 Gew.-% liegt, bezogen auf die Gesamtmasse des 
sprQhgetrockneten Pulvers. 

20 Vorteilhafterweise liegt in dem spruhgetrockneten Pulver das 

Massenverhaltnis r m von (a) Trubungskomponente sowie gegebenenfalls 

olloslichem Aromastoff zu (b) Beschwerungsmittel im Bereich zwischen 1 und 

1,7, damit es in einem Getrank, das unter Verwendung des spruhgetrockneten 

Pulvers (bzw. eines damit hergestellten Getrankepulvers) hergestellt wird, 
25 nicht zur Ringbildung Oder Sedimentation kommt. 

Selbstverstandlich kdnnen im Rahmen des erfindungsgemSIien Verfahrens 
neben den vorstehend genannten Substanzen auch noch andere Substanzen 
in die spruhgetrocknete Pulver eingearbeitet werden. Insbesondere konnen 
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Aromastoffe und/oder Farbstoffe (z. B. ft-Carotin) eingesetzt werden; diese 
Liste ist jedoch noch nicht abschlieftend. 

Aromastoffe werden vorzugsweise in einer Menge eingesetzt, die im Bereich 
zwischen 0 und 20 Gew.-% liegt, bezogen auf die Gesamtmasse des 
5 spruhgetrockneten Pulvers. 

Die Menge eingesetzter Farbstoffe liegt vorzugsweise zwischen 0 und 10 
Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse des spruhgetrockneten Pulvers, 
wobei ublicherweise eine Menge im Bereich zwischen 0,05 und 10 Gew.-% 
eingestellt wird, da in den meisten Fallen eine gewisse Farbgebung erwunscht 
10 sein wird. 

Die nach dem erfindungsgemafien Verfahren hergestellten instantloslichen 
Pulver sind neue Produkte, welche leichter gelagert werden konnen als 
- flOssige Emulsionsaromen, die ihnen hinsichtlich der Wirkstoffanteile 
entsprechen. Insbesondere wird bei den erfindungsgemaften Pulvern keine 

15 Phasentrennung beobachtet. die bei fiussigen Emulsionsaromen auftreten 
kann. Die erfindungsgemaften Pulver umfassen eine Trubungskomponente, 
wie sie. ublicherweise in fiussigen Aromenemulsionen vorliegt und daneben 
keine oder zumindest im Wesentlichen keine entscheidenden Mengen an 
anorganischen Trubungsmitteln. Regelmaftig werden die erfindungsgemaften 

20 sprQhgetrockneten Pulver auch kein ..plastic fat" im Sinne der US 3,023,106 
umfassen, das bei Raumtemperatur halbfest ist. Ahnlich wie in 
handelsublichen fiussigen Emulsionsaromen werden namlich auch im 
Rahmen der vorliegenden Erfindung Trubungskomponenten bevorzugt. die 
bei 25°C flussig sind. 

25 Die erfindungsgemaften sprQhgetrockneten Pulver sind im Vergleich zu 
fiussigen Emulsionsaromen lange haltbar. Bevorzugt sind erfindungsgemafie 
spruhgetrocknete Pulver, die zumindest 15 Monate bei einer Temperatur von 
bis zu +20°C haltbar sind; der Fachmann ist in der Lage, die 
erfindungsgemalien Verfahrensschritte so einzustellen, dass die genannte 

30 Haltbarkeit erreicht wird. Im Unterschied zu den erfindungsgemalien 
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spruhgetrockneten Pulvern sind flussige Emulsionsaromen regelmaliig nur 
maximal 12 Monate bei einer Temperatur von bis zu +4°C haltbar. 

Wiederum im Vergleich mit ublichen flussigen Emulsionsaromen sind die 
erfindungsgemaften spruhgetrockneten Pulver weniger licht- und 
5 temperaturempfindlich. Wahrend bei flussigen Emulsionsaromen regelmafiig 
eine Lagertemperatur von +4°C und eine Lagerung im Dunkeln empfohlen 
wird, sollte hinsichtlich des erfindungsgemaden spruhgetrockneten Pulvers 
lediglich eine Lagertemperatur unter +30°C eingehalten und eine trockene 
Lagerung gewahrleistet werden. Solange das erfindungsgemafle 
10 spruhgetrocknete Pulver tatsachlich trocken bleibt, wird automatisch ein 
optimaler Aromaschutz gewahrleistet; im weiteren Sinne liegt eine 
Mikroverkapselung vor. 

Da das erfindungsgemafte spruhgetrocknete Pulver im festen 
Aggregatzustand vorliegt, finden keine oder nur vernachlassigbare 
15 physikalische, chemische oder mikrobielle Veranderungsprozesse statt, 
weswegen auch auf den Zusatz von Konservierungsmitteln verzichtet werden 
kann. 

Mit dem erfindungsgemafien spruhgetrockneten Pulver wird dem Wunsch 
einer Vielzahl von Getrankeherstellern entsprochen, die ein identisch 

20 schmeckendes Produkt sowohl in flussiger (Ready-to-drink) als auch in 
pulverformiger (Instant-Getrankepulver) Form aribieten wollen. Aus den 
erfindungsgemafien spruhgetrockneten Pulvern lasst sich sowohl im 
industriellen Maftstab (typischerweise unter Zugabe von Sufiungsmittel(n), 
Sauerungsmittel und evt. weiteren Zutaten) als auch auf der Ebene des 

25 Endverbrauchers (unter Verwendung von Instant-Getrankepulver, das das 
erfindungsgemaEe spruhgetrocknete Pulver umfasst) jeweils ein Getrank 
herstellen, das in seiner chemischen Zusammensetzung nahezu und in 
seinem sensorischen Profil vollstandig einem Produkt entspricht, wie man es 
bei Verwendung flQssiger Emulsionsaromen erhalt, welche bislang nur auf der 

30 industriellen Fertigungsstufe eingesetzt wurden. 
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Die erfindungsgemaften spruhgetrockneten Pulver konnen in herkommlichen 
Instant-Getrankepuivern als Ersatz fur (a) die bislang eingesetzten 
Trubungskomponenten, (b) Systeme aus TrObungskomponente und Farbstoff 
sowie (c) Systeme aus Trubungskomponente, Farbstoff und Aromastoff 
5 eingesetzt werden. 

Die erfindungsgemaften instantloslichen, spruhgetrockneten Pulver sind 
regelmaftig nach Aufiosen in Wasser pasteurisationsstabil. 

Die vorliegende Erfindung betrifft neben den Verfahren zur Herstellung eines 
instantloslichen, spruhgetrockneten Pulvers und eines instantloslichen, 
10 spruhgetrockneten Pulvers selbst auch Instant-Getrankepulver, die ein 
erfindungsgemaftes instantlosliches, spruhgetrocknetes Pulver in einer Menge 
von 0,2 bis 35 Gew.-% bezogen auf die Gesamtmasse des Instant-. 
Getrankepulvers umfassen. 

Ein erfindungsgemalies Instant-Getrankepulver umfasst neben dem 
15 instantloslichen, spruhgetrockneten Pulver regelmafiig Zucker pder andere 
SuBungsmittel oder Kombinationen daraus, in vielen Fallen ein 
Sauerungsmittel (z. B. Zitronensaure) sowie in manchen Fallen 
Verdickungsmittel (z. B. Carboxymethylcellulose (CMC), Pektin) und/oder 
sonstige ubliche Zusatzstoffe. 

20 Die Erfindung wird nachfolgend anhand von Beispielen und 
Vergleichsbeispielen (zu nicht erfindungsgemafien Verfahren bzw. Produkten) 
naher erlautert. 
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Verqleichsbeispiel 1: Spruhtrocknung eines handelsublichen 

Emulsionsaromas (nicht erfindungsgemaft) 

5360 g eines Orangen-Emulsionsaromas bestehend aus: 

Aromastoffe 
Farbstoffe 

Trubungskomponente (Terpene) 
Beschwerungsmittel(Glycerinabietat) 
Konservierungsstoffe 
Citronensaure 

Emulgator/Emulsionsstabilisator (Gumrni - ' 

Arabicum) 
Wasser 

wurden hergestellt, wobei zunachst die Konservierungsstoffe, Farbstoffe, das 
Gummi Arabicum und die Zitronensaure in Wasser gelost wurden. Nach ca. 
40 Minuten Losungszeit oder alternativ nach klumpenfreier Suspension 
wurden die Aromastoffe sowie das Beschwerungsmittel, vorgelost in der 
10 Trubungskomponente, in die wassrige Losung eindispergiert. Anschlieftend 
wurde die Emulsion zweimal bei 250 bar Hochdruck homogenisiert. 

Anschliefiend wurde das Emulsionsaroma mitteis eines konventionellen 
Laborspruhtrockners (Typ: NIRO-Minor) getrocknet. Die theoretisch 
berechnete Ausbeute betrug 1000 g Pulver. Nach der Spuhtrocknung ergab 
15 sich allerdings nicht die theoretisch berechnete Ausbeute von 1000 g Pulver, 
sondem lediglich eine klebrige Masse an der Wand des Laborspruhtrockners. 

Die Ursache hierfur wird in dem Umstand gesehen, dass das Orangen- 
Emulsionsaroma keine ausreichenden Mengen an matrixbildender Substanz 
umfasste; der Anteil an flussigen (olloslichen) Substanzen lag vielmehr uber 
20 50 Gew.-%, so dass die Bildung eines stabilen Pulvers aus diesem Grunde 
nicht moglich war. 



100-g 
175 g 
180 g 
217 g 

6g 

48 g 
357 g 

4277 g 
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Anmerkung: Hier und nachfolgend sollen Erklarungen und Begrundungen im 
Sinne von Erklarungsversuchen verstanden werden, stellen jedoch keine 
Beschrankung der erfindungsgemaften technischen Lehre dar. 

Verqleichsbeispiel 2: Zugabe von Maltodextrin zu einem kompletten 
5 Emulsionsaroma und anschliefiende 

Spruhtrocknung (nicht erfindungsgemafi) 

Es wurden 2700 g eines Orangen-Emulsionsaromas bestehend aus: 



Aromastoffe 
Farbstoffe 

Trubungskomponente (Terpene) 
Beschwerungsmittel (Glycerinabietat) 
Konservierungsstoffe 
Citronensaure 

Emulgator/Emulsionsstabilisator (Gummi 

Arabicum) 

Wasser 



10 analog der Vorgehensweise, die vorstehend unter 1. beschrieben ist, 
hergestellt. Danach wurden 510 g Maltodextrin DE 18 - 20 mit einem 
Flugelruhrer in das Emulsionsaroma hineingelost (Laufzeit des Flugelruhrers: 
20 Minuten). Anschlieftend wurde die erhaltene Slurry homogenisiert und 
mittels desselben Laborsprdhtrockners getrocknet, der schon in dem unter 1. 

15 beschriebenen Vergleichsbeispiel eingesetzt wurde. Die theoretisch 
berechnete Ausbeute betrug 1 000 g Pulver. 



50 g 
88 g 
90 g 
110g 
3g 

24 g 
180 g 

2155 g 



Das Resultat der Spruhtrocknung war ein feines, nicht frei flieftendes, nur 
schlecht losliches Pulver einer mittleren PartikelgroBe von ca. 30 ^irn, das zu 
Klumpenbildung neigte. Nach Einruhren des Pulvers mit einem 
20 handelsublichen Laborruhrer in Wasser verblieben mit dem blolien Auge. 
sichtbare ungeloste Klumpen an der Oberflache des Getrankes. Die erhaltene 
Emulsion erwies sich uberdies im Standzeittest als nicht stabil; bereits eine 
Standzeit von einem Tag unter Realbedingungen fuhrte zu einer deutlichen 



BNSDOCID: <WO__20040l7761A1^L> 



WO 2004/017761 



PCT/EP2002/008677 



- 15- 



Aufklarung des Getrankes, einhergehend mit einer Abnahme der Trubung und 
einer Ringbildung im Flaschenhals. 

Trotz der Verwendung von Maltodextrin als Matrixbildner liefi sich somit aus 
einem ublichen Emuisionsaroma keine Trockenmischung herstellen, die nach 
5 Rucklosung in Wasser ein akzeptables Verhalten zeigte. 

Verqleichsbeispiel 3: Zugabe von Maltodextrin zu Bestandteilen eines 

ublichen Emulsionsaromas und anschlieftende 
Spruhtrocknung (nicht erfindungsgemafi) 

Es wurde eine funktionelle Slurry hergestellt, die in ihrem Aufbau dem 
10 Orangen-Emulsionsaroma aus dem zweiten Vergleichsbeispiel entsprach, 
allerdings keine Konservierungsstoffe und keine Citronensaure umfasste. Die 
Slurry umfasste: 

50 g Aromastoffe 

88 g Farbstoffe 

90 g Trubungskomponente (Terpene) 

1 1 0 g Beschwerungsmittel (Glycerinabietat) 

180 g Emulgator/Emulsionsstabilisator (Gummi 



Im Unterschied zur Vorgehensweise gemafc dem zweiten Vergleichsbeispiel 
15 wurden allerdings in einem ersten Verfahrensschritt Gummi Arabicum, 
Maltodextrin (I) und die Farbstoffe mit einem Flugelruhrer in Wasser gelost 
(Laufzeit ca. 20 Minuten). 

In einem zweiten Verfahrensschritt wurden dann die Aromastoffe und das 
Beschwerungsmittel, vorgeldst in der Trubungskomponente, mit Hilfe des 
20 Flugelruhrers eindispergiert (Laufzeit ca. 20 Minuten). 

Die resultierende Slurry wurde dann homogenisiert und anschlieflend mit 
einem Laborspruhtrockner getrocknet, der schon in dem unter 1, 
beschriebenen Vergleichsbeispiel eingesetzt wurde. 



537 g 
1495 g 



Arabicum) 
Maltodextrin 
Wasser 
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Das Resultat der Spruhtrocknung war ein feinkorniges (mittlere Partikelgrofte 
ca. 30 jam), stabiles Pulver, das sich jedoch nur schlecht in Wasser losen lieft. 
Nach Einruhren des Pulvers mit einem handelsublichen Laborruhrer in 
Wasser verblieben mit dem blofien Auge sichtbare ungeloste Klumpen an der 
5 Oberflache der Flussigkeit. 

Die nach Einruhren in Wasser erhaltene Emulsion besaft allerdings eine gute 
Stabilitat im Fertiggetrank, wie sich aus den nachfolgenden Beschreibungen 
eines Standzeit-Tests und eines Lagertests ergibt. Hinsichtlich der 
Herstellvorschrift fur das Fertiggetrank aus spruhgetrocknetem Pulver siehe 
10 Beispiel 5. 

Standzeit-Test: Bedingungen und Ergebnisse 

Aus dem vorstehend beschriebenen spruhgetrockneten Pulver wurde mit 
einer Dosierung von 500 g/1000 L ein Fertiggetrank hergestellt und in 330 ml 
Glasflaschen abgefullt. Diese Flaschen wurden unter Realbedingungen 
15 (Raumtemperatur, Tageslicht) sechs Monate stehend gelagert. Anschlieftend 
wurden die Getranke beurteilt: Es wurde kein Trubungsverlust, keine 
Aufkiarung, keine Ringbildung und kein Bodensatz festgestellt. 

Lagertest: Bedingungen und Ergebnisse 

Vorgehensweise bis zur Abfullung in 330 ml Glasflaschen wie beim Standzeit- 
20 Test. 

Die mit Fertiggetrank gefullten Glasflaschen wurden dann drei bzw. sechs 
Tage in einem Lichtschrank bei 5000 Lux und 38°C gelagert. Dies entspricht 
in etwa einer Lagerung von 3 bzw. 6 Monaten in einem Supermarkt o. a., d. h. 
bei Raumtemperatur und diffusem Licht (keine direkte Sonneheinstrahlung). 
25 AnschlieGend erfolgte eine Beurteilung von Aussehen, Geruch und 
Geschmack. Die Ergebnisse des Lagertests sind in der nachfolgenden Tabelie 
wiedergegeben: 
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Lagerzeit 


Aussehen 


Geruch 


Geschmack 


Frisch 


Gieichmaflig 
trub 


Nach 
Orange, • 
frisch 


Suft, orange, 
frisch 


3 Tage 


Gleichmaftig 
trub 


Nach 

Orange, 

frisch 


Suft, orange, 
leicht frisch 


6 Tage 


Gleichmaftig 
trub 


Nach 
Orange, 
etwas 
frisch 


Sufi, orange, 
leicht frisch 



Das spruhgetrocknete Pulver des Vergleichsbeispiels 3 kann somit als im 
Fertiggetrank physikalisch und sensorisch stabil bezeichnet werden, 
s problernatisch erschien jedoch die schlechte Loslichkeit des Pulvers in 
Wasser. 

Aus heutiger Sicht durften die physikalische und sensorische Stabilitat auf (a) 
die geeignete Auswahl von Art und Menge von Matrixbildner, 
Emulgator/Emulsionsstabilisator, Trubungs- und Beschwerungsmittel sowie 
10 Aroma- und Farbstoffen sowie (b) die Anderung der Vorgehensweise bei der 
Herstellung der O/W-Emulsion im Vergleich zum Vergleichsbeispiel 2 (der 
wasserlosiiche Matrixbildner wird gleichzeitig mit dem wasserloslichen 
Emulgator in Wasser gelost und nicht nachtraglich) zuruckzufuhren sein. 

Auf Grund der schlechten Wasserloslichkeit des spruhgetrockneten Pulvers 
15 des dritten Vergleichsbeispiels erschien . dieses jedoch noch nicht 
praxistauglich. 

Beispiel 4: Spruhtrocknung mittels des Spray-Fluidized-Bed-Verfahrens 
(erfindungsgemafi) 

Die Rezeptur entspricht der bereits in Vergleichsbeispiel 3 genannten 
20- Rezeptur. 
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Es wurden Gummi Arabicum, Maltodextrin und die Farbstoffe zusammen mit 
den Trubungskomponenten, dem Beschwerungsmittel, den Aromastoffen und 
dem Wasser mit einer Pulverbenetzungsmaschine des Typs Ystral Conti-TDS 
S 100 zu einer Slurry verarbeitet. Die Laufzeit der Pulverbenetzungsmaschine 
s betrug ca'. 10 Minuten. 

Die resultiernde Slurry wurde in einem nach dem Spray-Fluidized-Bed- 
Verfahren arbeitenden Spruhtrockner der Firma Anhydro (Typ PSBD 58) 
spruhgetrocknet, wobei eine Komgrofle im Bereich zwischen 80 und 250 jim 
eingestellt wurde (Partikelgrdfie bestimmt mittels eines particle size analyzers 
10 unter Verwendung der Laser-Diffraktionstechnologie; eingesetzt wurde ein 
Master Sizer X der Firma Malvern). 

Das resuitierende Pulver mit der besagten mittleren KorngroGe en/vies sich als 
freiflieftend, staubarm und instantloslich; die physikalische und sensorische 
Stabilitat im Fertiggetrank entsprach der aus Vergleichsbeispiel 3. 

15 Das Pulver stellt ein erfindungsgemafies spruhgetrocknetes Pulver dar, das 
sich manuell mit einem Loffel gleichmafiig und schnell in Wasser losen lasst 
und daher zu Recht Jnstantloslich" genannt werden kann. Eine Verklumpung 
auf der Getrankeoberflache ist nicht zu beobachten. 

Mit dem erfindungsgemaden instantloslichen, spruhgetrockneten Pulver 
20 wurden Standzeit- und Lagertests durchgefuhrt wie unter Vergleichsbeispiel 3 
beschrieben. Die Ergebnisse der besagten Tests entsprachen in etwa denen 
aus Vergleichsbeispiel 3. 

Hinsichtlich des Verfahrens zur Herstellung des in den Standzeit- und 
Lagertests eingesetzten Fertiggetrankes wird auf das nachfolgende Beispiel 5 
25 verwiesen. 



BNSDOCID: <WO 200401 7761 A1_l_> 



WO 2004/017761 PCT/EP2002/008677 

-19- 

Beispie! 5a: Stilles Fertiggetrank auf Basis eines spruhgetrockneten Pulvers 
gemall Vergleichsbeispiel 3 und erfindungsgemafiem Beispiel 
4: 

Beispielrezeptur fur ein stilles Fertiggetrank auf Basis eines 
5 spruhgetrockneten Pulvers nach Art eines Orangen-Emulsionsaromas 
(Vergleichsbeispiel 3; erfindungsgernafies Beispiel 4). 





Bestandteile 


kg 


Itr 


1 


Zuckersirup 65 % mas 


160,00 


121,210 


2 


Zitronensauremonohydratlosung 


4,200 


3,440 




50 % mas 






3 


Pulver nach Art eines Orangen- 


5,000 


5,000 




Emulsionsaromas, 10 % mas in Wasser 






4 


Konservierungsmittel Natriumbenzoat, 


0,600 


0,600 




20 % mas in Wasser 






5 


Wasser, still 


869,750 


869,750 






1039,550 


1000,000 



Das spruhgetrocknete Pulver aus Vergleichsbeispiel 3 bzw. Beispiel 4 
(erfindungsgemafles sprQhgetrocknetes Pulver) wurde bei laufendem 

10 Flugelruhrer in der Wasserphase gelost (in Vergleichsbeispiel 3 verblieben 
kleine Klumpen an der Getrankeoberflache). Dann wurden Zuckersirup, 
Natriumbenzoat (Konservierungsmittel) und Zitronensauremonohydratlosung 
bei weiterhin laufendem Flugelruhrer hinzugefugt. Anschliefiend erfolgte die 
Abfullung des erhaltenen Getranks in die verwendeten 330 ml Glasflaschen 

15 sowie eine Pasteurisation in einem Tunnelpasteur. Die Helflhaltezeit betrug 
dabei 60 Sekunden bei 87°C (entspricht 5,01 PE). 

Beispiel 5b Carbonisiertes Fertiggetrank auf Basis eines 
spruhgetrockneten Pulvers gemSfi Vergleichsbeispiel 3 und 
erfindungsgemafcem Beispiel 4: 

20 Beispielrezeptur fur ein carbonisiertes Fertiggetrank auf Basis eines 
sprGhgetrockneten Pulvers nach Art eines Orangen-Emulsionsaromas 
(Vergleichsbeispiel 3; erfindungsgemafces Beispiel 4). 
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Bestandteile 



kg 



Itr 



1 

2 



Zuckersirup 65 % mas 
Citronensauremonohydratlosung 
50 % mas 

Pulver nach Art eines 
Orangen-Emulsionsaromas, 
10 % mas in Wasser 
Wasser, still 



160,00 
4,200 



121,210 
3,440 



3 



5,000 



5,000 



4 



870,350 



870,350 



1039,550 1000.000 



Das spruhgetrocknete Pulver aus Vergieichsbeispie! 3 bzw. Beispiel 4 
(erfindungsgemaftes spruhgetrocknetes Pulver) wurde bei laufendem 
Flugelruhrer in der Wasserphase gelost (in Vergleichsbeispiel 3 verblieben 
5 kieine Klumpen an der Getrankeoberflache). Dann wurden Zuckersirup und 
Zitronensauremonohydratlosung bei weiterhin laufendem Flugelruhrer 
hinzugefugt. Anschliefiend erfolgte eine Carbonisierung und Abfullung des 
erhaltenen Getranks in. die verwendeten 330 mi Glasflaschen. Es erfolgte 
keine Pasteurisation; die Beispielrezeptur umfasste auch kein Natriumbenzoat 
10 als Konservierungsmittel. 
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Vergleichsbeispiel 6: Hersteliung eines Getrankepulvers 
Beispielrezeptur: Instant-Getrank Typ Orange, Vollzucker-Version 





Bestandteile 


kg 


1 


Zucker 


93,672 


2 


Citronensaure-Anhydrat 


4,960 


3 


Trinatriumcitrat 


0,256 


4 


Tricalciumphosphat 


0,216 


5 


Vitamin C 


0,240 


6 


Spruhgetrocknetes Pulver aus . 


0,400 




Beispiel 4 (erfindungsgemafies Pulver) 




7 


Gummi Arabicum spruhgetrocknet E 414 


0,080 


8 


Xanthan Gummi E 415 


0,072 


9 


Carboxymethylcellulose E 466 


0,064 


10 


Pectin E 440 


0,040 



100,000 



Dosierung in Ready-to-drink: 125g Pulver in 1 I Wasser 

5 Herstellvorschrift: In einem handelsublichen Mischer fur Trockenrnischungen, 
z. B. einem Pflugscharmischer der Firma Lodige (z.B. Modell M5R; Batch- 
Mischer mit einer Welle) wird zunachst der Zucker vorgelegt und danach 
werden al!e anderen (Minor-) Komponenten in beliebiger Reihenfolge 
zugegeben. Anschliefiend wird bei ca. 200 U/min etwa drei Minuten gemischt. 

10 Beispiel 7: Vergleichende Stabilitatstests 

Es wurden vergleichende Stabilitatstests fur Getranke durchgefuhrt, die durch 
Losen des Getrankepulvers in Wasser und anschlieliender Pasteurisation 
hergestellt wurden. Hierzu wurden drei unterschiedliche Getrankepulver 
hergestellt, namlich: 

15 1. Getrankepulver gemali Beispiel 6 (erfindungsgemafies Getrankepulver 
Instant-Getranketyp Orange, Vollzucker-Version) 
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2. Modifiziertes Getrankepulver nach Art des Getrankepulvers aus Beispiel 
6, wobei jedoch an Stelle der Komponente 6 (erfindungsgemaftes 
Pulver) 0,1 12 kg auf Titandioxid basierendem Trubungsmittel eingesetzt 
wurden, 

5 Rezepturbeispie! 6a: 



Bestandteile kg 

1 . Zucker 93,448 

2 Citronensaure-Anhydrat 4,960 

3 Trinatriumcitrat 0,256 

4 Tricalciumphosphat 0,216 

5 Vitamin C 0,240 

6 Trubungmittel zusammengesetzt aus 18,1 % mas 0,112 
Titandioxid, 12,7 % mas Gummi arabicum und 0,500 
69,2 % Maltodextrin (DE 18-20) 0,024 

7 • Spruhgetrocknetes Orangen-Aroma 

8 Gelborange S E 1 10, 85 % mas 

9 Gummi Arabicum sprOhgetrocknet E 414 0,080 

1 0 Xanthan Gummi E 41 5 0,072 

1 1 Carboxymethylcellulose E 466 0,064 

12 Pectin E 440 0,040 



100,000 



3. Modifiziertes Getrankepulver nach Art des Getrankepulvers aus Beispiel 6 
wobei jedoch an Stelle von Komponente 6 (erfindungsgemafSes Pulver) 0,400 
kg auf Planzenol basierendes Trubungsmittel eingesetzt wurden. 

10 
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Rezepturbeispiel 6b: 



Bestandteile 



kg 



2 
3 
4 
5 



Zucker 

Citronensaure-Anhydrat 
Trinatriumcitrat 
Tricalciumphosphat 
Vitamin C 



93,148 
4,960 
0,256 
0,216 
0,240 



6 Trubungmittel zusammengesetzt aus 19,7 % mas 0,400 
Pflanzenol (Palmkernol), 29,6 % mas Gummi 0,500 
arabicum und 50,7 % mas Maltodextrin (DE 18-20) 0,024 

7 Spruhgetrocknetes Orangen-Aroma 

8 Gelborange S E 11 0, 85 % mas 

9 Gummi Arabicum spruhgetrocknet E 414 0,080 

10 Xanthan Gummi E 415 0,072 

1 1 Carboxymethylcellulose E 466 0,064 

12 Pectin E 440 0,040 

100,000 

Jeweils 125 g Getrankepulver wurden mit Wasser auf jeweils 1 Liter aufgefullt 
5 und in 330 ml Glasflaschen abgefullt. Die Flaschen wurden unter 
Realbedingungen (Raumtemperatur, Tageslicht) stehend gelagert. 

Das auf Basis eines erfindungsgemafien Getrankepulvers hergestellte 
Getrank zeigte auch nach einem Jahr keine Veranderung; die Trubung hatte 
sich gegenuber der Trubung des frisch hergestellten Getrankes nicht 
10 verandert. 

Das Getrank auf Basis eines unter Verwendung von Titandioxid modifizierten 
Getrankepulvers (Rezeptur 6a) zeigte schon nach 24 h eine beginnende 
Sedimentation und nach 48 h einen deutlichen Bodensatz; dementsprechend 
hatte sich der ursprQngliche Trubungsgrad reduziert. 

15 Das Getrank auf Basis eines unter Verwendung von Pflanzenol modifizierten 
Getrankepulvers (Rezeptur 6b) zeigte schon nach 24 h eine beginnende 
Ringbildung im Flaschenhals, die sich mit zunehmender Lagerung verstarkte ; 
das Pflanzenol war also nicht stabil emulgiert 
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Beispiel 8: Rezepturen erfindungsgemafter instantloslicher, 

spruhgetrockneter Pulver (Pulver auf erfindungsgemafie Weise 
spruhgetrocknet) 

In der nachfoigenden Tabelle sind fur verschiedenc Geschmacksnoten sowie 
5 fur ein sensorisch neutrales Pulver Rezepturen angegeben, welche die 
Erfindung iilustrieren sollen, ohne in irgendeiner Hinsicht beschrankend zu 
wirken. 





Orange 


Citrone 


Exotic 


Trubungs- 


Grapefruit 










emuision 




Aromastoffe 


12 


51 


120 


0 


48 


Farbstaffe 


64 


0,83 


. 32 


0 


0 


Triibungsstoffe 


108 


16 


108 


150 


120 


komponenten 












Beschwerungs- 


80 


81 


72 


100 


80 


mittel 












Gummi 


180 


180 


180 


225 


180 


Arablcum 












Maltodextrin 


615 


705 


665 


565 


760 


Wasser 


1491 . 


1516,17 


1373 


1360 


1362 


Die in der vorstehenden 


Tabelle 


enthaltenen Mengenangaben sind 



10 Massenangaben. 

Anm.: Fur die Herstellung der Geschmacksnote Orange wurde Orangenol 
eingesetzt, welches sowohl Anteile umfasst, die in die Kategorie 
..Trubungskomponenten" fallen, als auch Anteile, die in die Kategorie 
w Aromastoffe" fallen. Die Aufteilung in die genannten Kategorien gemali der 
15 Tabelle ist eine rein rechnerische. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung eines instantloslichen, spruhgetrockneten 
Pulvers fur die Getrankeherstellung, mit folgenden Schritten: 

- . Herstellen einer Losung, umfassend: 

5 Wasser, 

einen wasserloslichen Matrixbildner und 

einen wasserloslichen Emulgator und/oder Emulsionsstabilisator, 

Herstellen einer O/W-Emulsion durch Vermischen der hergestellten 
Mischung zumindest mit 

10 einer in einer wassrigen Losung emulgierbaren Substanz, ausgewahlt 

aus der Gruppe, die aus atherischen Olen, Terpenen, sensorisch 
neutralen Olen, Pflanzenolen und deren Mischungen besteht und 

einem Beschwerungsmittel, 

Homogenisieren der O/W-Emulsion, 

15 - Spruhtrocknen der homogenisierten OAA/-Emulsion zu einem Pulver mit 
einer mittieren Korngrofle im Bereich zwischen 80 und 250 fim. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der 
Matrixbildner ausgewahlt ist aus der Gruppe, die aus Maltodextrinen, 
modifizierter Starke, hydrolysierter Starke, getrocknetem Glukosesirup, 

20 Lactose und deren Mischungen besteht. 

3. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Emulgator und/oder Emulsionsstabilisator 
ausgewahlt ist aus der Gruppe, die aus Gummi Arabicum, lipophiler Starke 
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wie z.B. Starkenatriumoctenylsuccinat (Modifizierte Starke E 1450), Xanthan, 
Carragenan, Johannisbrotkernmehl, Guarkernmehl, Tragant, 
Carboxymethylcellulose (CMC), Pektin und deren Mischungen besteht. 

4. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
5 gekennzeichnet, dass das Beschwerungsmittel ausgewahlt ist aus der 

Gruppe, die aus Glycerinabietat, Dammar Harz, Sucrose Acetat Isobytyrat 
(SAIB) und deren Mischungen besteht. 

5. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Spruhtrocknung mittels eines Spray-Fluidized-Bed- 

10 Trockners durchgefuhrt wird. 

6. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Trubungskomponente in einer Menge eingesetzt 
wird, die im Bereich zwischen 5 und 20 Gew.-% liegt, bezogen auf die 
Gesamtmasse des instantloslichen, spruhgetrockneten Pulvers. 

15 7. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Gesamtmenge an eingesetztem Emulgator und 
Emulsionsstabilisator im Bereich zwischen 12 und 25 Gew.-% liegt, bezogen 
auf die Gesamtmasse des instantloslichen, spruhgetrockneten Pulvers. 

8. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
20 gekennzeichnet, dass der Matrixbildner in einer Menge eingesetzt wird, die im 

Bereich zwischen 50 und 80 Gew.-% liegt, bezogen auf die Gesamtmasse des 
instantloslichen, spruhgetrockneten Pulvers. 

9. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Beschwerungsmittel in einer Menge eingesetzt 

25 wird, die im Bereich zwischen 4 und 16 Gew.-% liegt, bezogen auf die 
Gesamtmasse des instantloslichen, sprQhgetrockneten Pulvers. 
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10. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass nicht mehr als 2 Gew.-% sonstige 
Trubungskomponenten eingesetzt werden, bezogen auf die Gesamtmasse 
des instantloslichen, spruhgetrockneten Pulvers. 

5 11. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass zusatzlich Aromastoffe und/oder Farbstoffe und/oder 
Sauerungsmittel eingesetzt werden. 

12. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Gesamtmenge an Trubungskomponenten und 

10 gegebenenfalls zusatzlich eingesetztem ollosiichem Aromastoff im Bereich 
zwischen 15 und 20 Gew.-% liegt, bezogen auf die Gesamtmasse des 
instantloslichen, spruhgetrockneten Pulvers. 

13. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass in dem instantloslichen, spruhgetrockneten Pulver das 

15 Massenverhaltnis r T /E von (a) Triibungskomponente sowie gegebenenfalls 
Aromastoff zu (b) Emuigator und/oder Emulsionsstabilisator im Bereich 
zwischen 1 und 1,2 liegt. 

14. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass in dem instantloslichen, spruhgetrockneten Pulver das 

20 Massenverhaltnis r TfB von (a) Triibungskomponente sowie gegebenenfalls 
Aromastoff zu (b) Beschwerungsmittel im Bereich zwischen 1 und 1 ,7 liegt. 

15. Instantlosliches, spruhgetrocknetes Pulver, herstellbar nach einem 
Verfahren gemaft einem der Anspruche 1-13. 

16. Instant-Getrankepulver, umfassend ein instantlosliches, 
25 spruhgetrocknetes Pulver nach Anspruch 15 in einer Menge von 0,2 - 35 

Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse des Instant-Getrankepulvers. 
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